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Anmelder : 

Prof. Dr. K.E.Heusler, 3392 Clausthal-Zellerf eld 
Bezeichnung: 

Verfahren und Vorrichtung zur Priifxmg von elektrisch isolie- 
renden Schutzschichten auf Metallteilen 



^1 .] Verfahren zur Priifung von elektrisch isolierenden Schutz- 
schichten auf Metallteilen, die tnit einer Gegenelektrode ei- 
ne elektrolytische Zelle bilden, und an die ein Strom oder 
eine Spannvmg angelegt wird, 

dadurch gekennzeichnet , dafi zur quantitativen Priifung der 
Schutzschicht ein Konstantstrom- Oder Konstantspannungsim- 
puls kurzer Dauer angelegt und die zeitliche Anderung der 
an der elektrolytischen Zelle anliegenden Spannung bzw. 
des durch die Zelle flieBenden Stroms wahrend und kurz nach 
der Dauer des Impulses erfafit wird. 



Patentanspriiche 
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2 « Verf ahren nach Anspruch 1 , 

dadurch gekennzeichnet, daB die zeitliche Anderung der 
Spannung bzw. des Stroms erfaBt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 Oder 2, 

dadurch gekennzeichnet , daB zur quantitativen Priifung der 
Schutzschicht bei einem Konstantstromimpuls die Hohe des 
Spannungs signals bzw. bei einem Konstantspannungsiinpuls die 
Hohe des Stromsignals zu einem bestimroten Zeitpunkt heran- 
gezogen wird. 



4 . Verfahren nach Anspruch 3 , 

dadurch gekennzeichnet , daB dieser Zeitpunkt der Zeitpunkt 
des Endes des Impulses ist. 



5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, 

dadurch gekennzeichnet, daB die Impulsdauer kleiner als 
10 sec ist. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, 

dadurch gekennzeichnet, daB die Impulsdauer kleiner als 
1 sec ist. 

7. Vorrichtung zur Priifung von elektrisch isolierenden 
Schutzschichten auf Metallteilen, mit einem Elektrolytbehal- 
ter und einer Gegenelektrode, die mit dem zu priifenden Me- 
tallteil eine elektrolytische Zelle bilden, und einem Span- 
nungs- Oder Stromgeber, 

dadurch gekennzeichnet, daB der Spannungs- Oder Stromgeber 
einen Rons tant spannungs- Oder Konstantstromimpuls kurzer 
Dauer an die Zelle anlegt, und eine Auswerteeinheit die 
zeitliche Anderung des durch die Zelle flieBenden Stroms 
bzw. der an der Zelle anliegenden Sjpannung wahrend der Dauer 
des Impulses und kurze Zeit nach dem Abschalten des Impulses 
erfaBt und aus der zeitlichen Anderung quantitative Aussagen 
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iiber die Schutzschicht ermittelt. 

8. Vorrichtung nach Ansprucb 7, 

dadurch gekennzeichnet, dafl die Auswerteeinheit einen End- 
wertspeicher aufweist, der den Endwert des Stroms und der 
Spannung wahrend eines Konstantspannungs- bzw. Strom- 
impulses erfaBt. 

9. Vorrichtung nach Anspruch 7 Oder 8, 

dadurch gekennzeichnet « dafl eine dritte Elektrode als 
Bezugselektrode vorgesehen ist, und die zwischen der Bezugs- 
elektrode und dem Metallteil anliegende Spannung gemessen 
Oder vorgegeben wird. 

10. Vorrichtung nach Anspruch 9, 

dadurch gekennzeichnet , dafl die Bezugselektrode eine Haber- 
Luggin-Kapillare aufweist, 

1 1 . Vorrichtung nach einem der Anspriiche 7 bis 1 0 , 

dadurch gekennzeichnet , daB zur Prtifung von grSfieren Me- 
tallteilen der die Gegenelektrode und gegebenenfalls eine 
Bezugselektrode enthaltende Elektrolytbehalter dicht auf 
das zu untersuchende Teil aufgesetzt und iiber dieses ver- 
schoben wird. 

12. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 7 bis 10, 

dadurch gekennzeichnet, dafl zur Priifung eines innenbe- 
schichteten Behalters dieser mit Elektrolyt gefiillt und die 
Gegenelektrode eingesetzt wird. 

13. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 7 bis 10, 

dadurch gekennzeicbnet, dafl zur Priifung von lackierten 
DrShten eine Vorschubeinrichtung die Dr^te durch den Elek- 
trolytbehalter zieht, und die Auswerteinheit die Impuls- 
dauer und impulswiederholfrequenz in Abhangigkeit von der 
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Vorschubgeschwindigkeit einstellt. 

14. Vorrlchtung nach einem der Anspriicbe 7 bis 13, 
dadurch gekennzelchnet, dafi der Auswerteinheit eine Steuer- 
einheit nachgeschaltet ist, die den Beschicbtungsvorgang in 
Abhangigkeit von dem Ergebnis steuert. 



20.3.19 
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Beschreibung 



Die Erf indung bezieht sich auf ein Verf ahren und eine Vor- 
richtung zur Priifung von elektrisch isolierenden Schichten 
auf Metallteilen gemSfl dein Oberbegriff der Patentanspriiche 1 
bzw. 7. 

Derartige elektrisch isolierende Schichten werden haufig als 
Korrosions-Schutzschichten verwendet. Bei vielen Anwendungs- 
f alien wird der Korrosionsprozefl des Metalls iin wesentlichen 
nicht durch eine chemische Veranderung der Lackschicht im 
flUssigen korrosiven Medium hervorgerufen, sondern durch Po- 
ren in der Schutzschicht Oder Fehler wShrend des Beschich- 
tungsvorgangs . 

Deshalb sind eine Reihe von Verfahren und Vorrichtungen zur 
Prufung von elektrisch isolierenden schutzschichten auf Me- 
tallteilen vorgeschlagen worden. Beispielsweise sind Unter- 
suchungen zur Messung der Korrosion an Lebensmittel- und Ge- 
trSnkedosen bekannt, deren Grundlagen die Messung der Kurz- 
schlufistromdichte in Verbindung mit Potentialmessungen (O. 
Maerks, H.K. Ziegler, Dosenkorrosion und ihre Messung, Neue 
Verpackung 7, 936, 1974), die Messungen der Ruhepotentialan- 
derungen von WeiBblechdosen als Funktion der Lagerzeit (0. 
Maerks, Messung der anodischen Zinnauf Ibsung an Pehlstellen 
der Lackierung von WeiBblech, Verpackungsrundschau 25, Nr. 
11, 83, 1974), die Untersuchung der Ruhepotentialverschie- 
bung bei Ultraschallbehandlung (Untersuchungen zum Verlauf 
lokalisierter korrosionsverzinntem Feinstblech, AIP - Pro- 
jekt Nr. 4633, Fraunhofer-Institut fur Lebensmitteltechnolo- 
gie und Verpackung, 1983), die Messung des anodischen Auf 16- 
sungsstromes bei potentiostatischer Polarisation (M. Tsuru- 
maru, Y. Suzuki, A. Nxanokawa, Determining the portion of 
uncovered iron on coated steal sheets, Japan Appl. 79/105, 
081; 20. Aug. 1979, Fr. Demande 2, 463, 929 (Cl. G01N17/00): 
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27. Febr. 1981, sowie Nechselstromimpedanzmessungen (F. 
Mansfeldf M.W. Kendig, S. Tsai, Evaluation of corrosion 
behavior of AG-impedance measurements Corrosion-NACE 38 No. 



Polarisationswiderstandes wahrend des Korrosionsvorgangs 
sind. Alle diese Untersuchungen sind zeitaufwendig und 
konnen nur an Stichproben durchgefiihrt werden. Der 
Zeitaufwand fur eine Messung schwankt zwischen mehreren 
Minuten und einigen Tagen. 

Ferner ist aus der DIN 46 453, Teil 1, S. 11, ein Verfah- 
ren zur Priifxing lackisolierter Drahte aus Kupfer bekannt, 
von dera bei der Formulierving des Oberbegriffs des Patentan- 
spruchs 1 ausgegangen wird, GemaB der DIN-Vorschrift wird 
der lackisolierte Draht mit einer Geschwindigkeit von 0^25 
m/s durch mit einer Natriumsulf atlosung getrankte Filz- 
streifen in einer Metallwanne gezogen. Dabei wird eine Span- 
nung von 100 V zwischen Draht und Wanne angelegt. Es wer- 
den nicht mehr als 10 StromstoQe mit einer Dauer von 40 m/s 
erfaBt. 

Bei der Lackpriifung von Drahten nach DIN 46 453 kann nur die 
Fehlerzahl ermittelt werden. Eine quantitative Priifung der 
Qualitat der Schutzschicht ist nicht moglich, so daB nicht 
zwischen kleinen Fehlern, die fur Verbrauchsgiiter tolerier- 
bar sind, und Fehlern, die nicht mehr tolerierbar sind, un- 
terschieden werden kann. Dariiberhinaus muB mit einer ver- 
gleichsweisen hohen Spannung in der GroBenordnung von 100 V 
gearbeitet werden, durch die gegebenenf alls eine fehlerhafte 
Beschichtung weiter geschadigt werden kann. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren und 
eine Vorrichtung geraaB dem Oberbegriff des Patentanspruchs 1 
derart weiterzubilden, daB die Qualitat der Beschichtung be-- 
urteilt werden kann. Dariiberhinaus soli das erf indungsgemafie 



478, 



1982) zur Untersuchung der Veranderung des 
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Verf ahren sowie die erfindungsgeinaBe Vorrichtung ein schnel- 
les Arbeiten ermSg lichen , so daB auch wShrend eines Be- 
schichtungsvorgangs eine Qualitatsprufung mSglich ist. 

Diese Aufgabe wird erf indungsgemaB durch die in den kenn- 
zeichnenden Teilen der Patentanspriiche 1 bzw. 7 angegebenen 
Merkmale gelSst. Erf indungsgemaB wird zur quantitativen PrU- 
fung der Schutzschicht ein Konstantstrom- Oder Konstantspan- 
nungsimpuls kurzer Dauer angelegt und die zeitliche Xnderung 
der an der elektrolytischen Zelle anliegenden Spannung bzw. 
des durch die Zelle flieflenden Stroms wahrend und kurz nach 
nach der Dauer des Impulses erfaBt. Die erfindungsgemSfl 
durchgefUhrte Analyse des Potential-Zeit-Verhaltens der mit 
einem Elektrolyten in Beriihrung stehenden beschichteten Me- 
tallflSche nach einem galvanostatischen Strom- bzw. poten- 
tiostatischen Spannungsimpuls erlaubt eine quantitative Be- 
urteilung der QualitSt der Schutzschicht, d.h. der Schicht- 
dicke und der Dichte und GrSfle der Pehler in ZeitrSumen, die 
hSchstens in der Grbflenordnung Sekunden, in der Regel jedoch 
unter einer Sekunde liegen. Das erfindungsgemSfle Verf ahren 
erlaubt damit auch eine steuerung eines Beschich- 
tungsprozesses beispielsweise in der Form, dafi mangelhaft 
beschichtete Telle aussortiert und einer erneuten Beschich- 
tung zugefiihrt werden konnen. 

Das erfindungsgemSfle Verf ahren bzw. die Vorrichtung haben 
den nicht erwarteten Vorteil. dafl mit nahezu beliebigen 
Elektrolyten gearbeitet werden kann; insbesondere ist es bei 
der Priifung beispielsweise von Cola-Dosen moglich, mit Cola 
als Elektrolyten zu arbeiten; damit kann der EinfluB des 
eingefiillten GetrSnks auf die Beschichtung wahrend der 
Lager zeit untersucht werden. 



Heiterbildungen der Erfindung sind in den Unter anspriichen 
angegeben. 
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Die Erfindung wird nachstebend anhand von Ausfuhrungsbei- 
spielen unter Bezugnahme auf die Zeichnung naher beschrie- 
ben, in der zeigen: 

Fig« 1 ein Blockschaltbild eines ersten Ausfiihrungsbei- 

spiels der Erfindung, 
Fig. 2 ein Blockschaltbild eines zweiten Ausfiihrungsbei* 

spiels der Erfindung, 
Fig. 3 und Fig. 4 Modif ikationen der in den Fig. 1 und 2 

gezeigten Ausf iihrungsbeispiele, bei denen eine rein 

digitale Auswertung erfolgt. 
Fig. 5 den Hefiaufbau bei der Prufung von Dosen, 
Fig. 6a und 6b den HeBaufbau bei der Prufung von beschich- 

teten Flachen, 
Fig. 7 den HeBaufbau bei der Prufung von beschichteten 

Dr^ten, 

Fig. 8 und 9 mit dem erf indungsgemaBen Verfahren bzw. der 
erfindungsgem&fien Vorrichtung erhaltene Ergebnisse. 

Die Fig. 1 und 2 zeigen ein erstes Ausfubrungsbeispiel der 
Erfindung. Dabei zeigt Fig. 1 insbesondere eine Scbaltung, 
bei der mit Konstantstrom-Iropulsen gearbeitet wird, wabrend 
bei der in Fig. 2 gezeigten Schalttmg Rons tan t-Spannungs im- 
pulse angelegt werden. Hierzu befindet sicb ein zu priifendes 
beschichtetes Hetallteil M in einer mit einem Elektrolyten 1 
gefUllten Hanne 2, in der ferner eine Gegenelektrode G ange- 
ordnet ist. 

Bei der in Pig. 1 gezeigten Schaltung werden mittels eines 
Konstantstromgebers 11 an die Gegenelektrode Rons t ants trom- 
Impulse angelegt. Hierzu ist ein mit dem Ronstantstrorage- 
ber 11 verbundener Impulsgenerator 12 vorgesehen, der wahl- 
weise manuell (Bauelement 13} Oder automat isch (Bauelement 
14) getriggert werden kann. 



Die durch die Konstantstrom-Iinpulse zwischen der Gegenelek- 
trode G und dem auf ein Bezugspotential gelegten zu priif en- 
den Metallteil M anstehende Spannung V wird mit einem Vor- 
verstarker 15 verstarkt. Der Maximalwert der wMhrend eines 
Impulses entstehenden Spannung wird mit einem Spitzenwert- 
speicher 16 gespeichert, der hierzu mit dem Impulsgenerator 
12 verbunden ist und mittels eines Mi Xli voltmeters 17 ange- 
zeigt. 

Die in Fig. 2 gezeigte Schaltung weist anstelle des Kon- 
stantstroragebers einen Konstantspannungsgeber lib sowie eine 
Bezugselektrode BE, die beispielsweise eine Haber-Luggin-Ka- 
pillare sein kann. auf. Mittels der Gegenelektrode G, der 
Bezugselektrode BE und des zu prUfenden Metallteils wird ei- 
ne Dreipunkt-Schaltung realisiert. mit der Leitungseinfliisse 
etc. weitgehend eliminiert werden kSnnen. Das Zeitverhalten 
der an einem Widerstand R abfallenden Spannung wird wieder 
mit dem Spitzenwertspeicher 16 erfaCt und der wShrend eines 
Impulses auf tretende Spitzenwert gespeichert und mit dem 
Millivoltmeter 17 angezeigt. Die restlichen Bauelemente ent- 
sprechen den in Fig. 1 dargestellten , so daB auf eine Be- 
schreibung verzichtet werden kann. 

Bei den in Fig. 3 und 4 gezeigten Modifikationen der in den 
Fig. 1 und 2 dargestellten Ausf iihrungsbeispiele wird das 
zeitverhalten der zu messenden GrSflen mittels eines schnel- 
len Analog /Digital-Handlers 18 in einen digitalen Wert umge- 
setzt und an einen Computer 19 angelegt, der die quantitati- 
ve Prufung der zeitlichen Anderting der MeBgroBe durchfiihrt. 

In den Fig. 5 bis 7 sind verschiedene Ausfuhrungsformen des 
Elektrolytbehalters fiir unterschiedliche zu prufende be- 
schichtete Metallteile dargestellt. 
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Bei der in Fig. 5 gezeigten Priifung von innenbeschichteten 
Getrankedosen, beispielsweise von Cola-Dosen, kann der Elek- 
trolyt einfach in die zu priif ende Getrankedose eingefiillt 
werden. Die Au0enwand der Hetalldose 31 kann beispielsweise 
dadurch geerdet werden, dafl sie auf eine elektrisch leitende 
Unterlage 32 gestellt wird. In die Getrankedose wird die Ge- 
genelektrode G eingebracht und die Priifung mit einer der in 
den Fig. .1 bis 4 gezeigten Schaltungen durchgef iihrt. 

Das erf indungsgemafle Verf ahren hat bei der Priifung von Ge- 
trankedosen den besonderen Vorteil, dafl die Priifung mit dem 
spater einzufiillenden GetrSnk als Elektrolyt durchgefiihrt 
werden kann. Insbesondere Cola ist als Elektrolyt ohne wei- 
teres geeignet, so dafl das erf indungsgemafle Verf ahren nicht 
nur die Priifung des Beschichtungsvorgangs wahrend der Her- 
stellung der GetrSnkedosen, sondern auch das Zeitstandsver- 
halten von gefiillten Getrankedosen unter realen Bedingungen 
erlaubt. 

Die Fig. 6a und 6b zeigen eine Moglichkeit, das erf indungs- 
gemafle Verfahren bzw, die erf indungsgemafle Vorrichtung zur 
Priifung von beschichteten Flachen zu verwenden. Dabei wird 
ein Elektrolytbehalter 2 verwendet, dessen Querschnittsf la- 
Che wesentlich kleiner als die des zu priifenden Blechs ist. 
Der Elektrolytbehalter 2 wird auf das Blech aufgesetzt und 
mit einer DichtungS abgedichtet , so dafl auch bei senkrecht 
gestelltem Blech kein Elektrolyt austreten kann. Der Elek- 
trolytbehalter 2 wird dann beispielsweise kontinuierlich 
iiber das zu priifende Blech verschoben. Bei der in Fig. 6b 
gezeigten Ausfiihrungsf orm sind Saugnapfe vorgesehen, mit de- 
nen der Elektrolytbehalter 2 an dem zu priifenden Bereich des 
beschichteten Blechs befestigt wird. 



Fig. 7 zeigt eine weitere Ausfiihrungsf orm zur Priifung von 
beschichteten Drahten. Mittels Rollen 35, 36, 37 und 3 8 wird 
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der beschichtete Draht durch einen Elektrolytbehalter 2 ge- 
zogen. in dem sich in an sich bekannter Weise die Gegenelek- 
trode G sowie ein Elektrolyt 1 befinden. 

Bei der Priifung von bewegten Bauteilen kann zusatzlich zu 
der priifung mit Impulsen auch init Konstantspannung Oder 
Konstantstrom gearbeitet warden und das Zeitstandsverhalten 
in AbhSngigkeit von der Relativ-Vorschubgeschwindigkeit des 
Bauteils gegen den Elektrolytbehalter geinessen werden. 

Die Fig. 7 und 8 zeigen im gleichen Maflstab aufgetragene Po- 
tential-Zeit-Verlaufe von lackierten InnenflSchen von 
Getrankedosen wahrend eines galvanostatischen Impulses von 
20 A/n und einer Impulsdauer von 12 m/s gemessen wurden. 
wahrend die Kurven a und b annahernd kapazitives Verhalten 
der Deckschicht zeigen und das sich aufbauende Potential 
einen relativ hohen Endwert erreicht, zeigen die Kurven c 
und d eine deutliche Abf lachung des Potentialanstiegs 
zwischen 1 ,5 und 2 Volt, der auf beginnende Metallauf ISsung 
und sauerstoffentwicklung in kleinen Poren der Deckschicht 
hinweist. Der erreichte Endwert des Potentials fiir die 
Messungen c und d liegt ca. 3056 unter dem Endwert fiir die 
Messungen a und b. Der Potentialzeitverlauf der Kurve e 
dagegen weist ein zu den Kurven a bis d verschiedenes 
Ruhepotential, kaum kapazitives (lineares) Verhalten sowie 
einen Potentialendwert auf. der weniger als 1036 der Endwerte 
der Messungen a und b erreicht. Die KurvenverlSufe a und b 
sind einer guten Lackierung zuzuordnen, die Kurven c und d 
einer gerade noch tolerierbaren Beschichtung. Der 
Kurvenverlauf des Potentials der Kurve e ist einer 
mangelhaften Lackierung zuzuordnen. die dem Metall keinen 
ausreichenden Korrosionsschutz wShrend einer begrenzten 
Lagerzeit bietet. 

Fig. 8 zeigt nochmals eine Kurve a einer als "gut beschich- 
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tet" zu bezeichnenden Getrankedose. Ein mechanisch berbelge- 
fiihrter Lackschaden mit einer Flache von 0,05 mm^ fuhrt zu 
dem Potential verlauf b. Bei einer untersuchten Gesamtlack- ' 
flacbe von ca. 26000 mm^ ist das erfindungsgemafie Ver£ah- 
ren damit in der Lage, ohne jede Schwierigkeit FehlerflSchen 
zu erkennen, die etwa 2*10"^ der Gesamtfl&che betragen. 

Vorstehend ist die Erfindung anhand von Ausfuhrungsbeispie- 
len ohne BeschrSnkung der Allgemeinheit beschrieben worden. 
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Fig 3 




Fig 4 



